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Beschrelbung 

Die vorliegende Erf indung betrifft ein Verlahren zur 
Herstellung von hydrophilen, hochquellfahigen Hydro- 
gelen durch (Co)poiymerisation von hydrophilen Mono- s 
meren im Wirbelbettapparat 

Hydrophile. hochquellfdhlge Hydrogeie sind bei- 
spieisweise Polymere aus (co)polymerisierten hydro- 
philen Monomeren. Solche Hydrogeie werden als 
wdBrige LOsungen absorbterende Produkte zur Herstel- 10 
lung von Windein, Tanpons. Damenbinden und ande- 
ren Hygieneartikeln. aber auch als wasserzurOckhal- 
tende Mittel in Landwirtschaft und Gartenbau verwen- 
det 

Zur Herstellung solcher Hydrogeie sind Verfahren is 
bekannt, bei denen Monomere. wie beispielsweise 
Acrylsflure und Methacrylsflure in vk/assriger LOsung 
unter Zugabe von Katalysatoren. Initiatoren und Vernet- 
zer sauer oder bis zu einem gewissen Prozentsatz neu- 
tralisiert. polymerisiert werden. Dabel wtrd die so 
ReaktionslOsung mit Wasser soweit verdOnnt. daB sich 
nach der Reaktion ein Gel bildet. Die Verdunnung mit 
Wasser wird einerseits zur Begrenzung der maximalen 
Temperatur, die durch Erwarmung infolge der Polymeri- 
sationswdrme auftritt. vorgenommen, andererseits setzt ss 
die Verarbeitbarl^eit des Gels zu Granulaten dem Fest- 
stoffgehalt Grenzen. Die Reaktion wird in der Regel 
unter Envdrmung entweder im ruhenden Zustand (Topf- 
reaktor oder Bandreaktor) oder in Apparaten mrt Roto- 
ren ausgefuhrt, wobei die Reakttonsmasse jeweils bis 30 
zur Getphase gemischt und geknetet wird. 
Aiis EP-B 223 063 ist ein Verfahren zur kontinuierlichen 
Herstellung von vernetzten feinteiligen gelfOrmigen 
Polymerisaten bekannt. bei dem man vorneutralisierte 
Acrylsaure mit Comonomeren in wdssriger LOsung In 3S 
einem kontinuierlich arbeitenden einwelligen, zylindri- 
schen Kneter bei 45 - 80 *>C zur Reaktion bringt und am 
Ende GelWumpchen mit 30 bis 70 % Restfeuchte aus- 
trdgt Nachteilig bei diesem Verfahren tst die weitere 
Verarbeitung des zflhen Gels mit aufwendiger Trock- 40 
nung, Zerkleinerung und Siebung auf die gewOnschte 
KorngrOBe. Staub und nicht erwOnschte Feinanteile 
mOssen verworfen oder anderwertig eingesetzt oder 
aufgearbeitet werden. Ferner werden bei hOherem 
Feststoffgehaft durch die intensive Scherbeanspru- 4S 
Chung des Gels die Molekulketten zerstOrt und danrut 
die gewQnschten Eigenschaften des Produkts nachtei- 
lig beeinfluBt. 

Die DE-A 3519013 beschreibt die Herstellung pulverfOr- 
miger, wasserlOslicher Polymerisate durch Polymerisa- so 
tion wasserlOslicher, ethylenisch ungesatb'gter 
Monomerer in einem Putverbett. wobei wasserunlOsli- 
Che Polymerisationsinitiatoren in Form f lossiger, organ!- 
scher Peroxide eingesetzt werden. Durch Verdampfen 
von Wasser wird dabei die Polymerisat'onswarme unter ss 
Beibehaltung des umgewaizten Pulverbettes at^gefOhrt. 
Die DE-A 3842184 beschreibt ein Verlahren. bei dem 
wasserlOsliche monoethylenisch ungesdttigte Mono- 



mere in einem Pulverbett zu pulverfOrmigen hydrophilen 
Polymerisaten polymerisiert werden. Die TeilchengrOBe 
wird dabel dadurch gesteuert. dal3 die LOsung der 
Monomeren zusammen mit einer inerten HilfsflQssigkeit 
mrt Hilfe einer ins Bett getauchten Mehrstoffduse ver- 
dOst wird. Der inerte Zerstdubungsgasstrom regeft 
durch seine Mengenvariation die Teilchengr06e der 
Polymerisate. 

DE-A 3842185 beschreibt ein Veriiahren zur Herstellung 
pulverfOrmiger Polymerisate aus Acryl- und Methacryl- 
sdure in einem Pulvert^ett Die Monomeren werden In 
einer Mischung aus Wasser und Alkoholen mit Polyme- 
risationinitiatoren und Regler unter Aufrechterhattung 
des PulverzustarKles zugegeben, die Reaktionsmasse 
mecfianisch umgewaizt und durch Abdestillieren der 
LOsemittel die Reaktionswdrme abgefuhrt Als Regler 
wird bei diesem Verfahren ThiocariDonsSure und/oder 
Mercaptoalkohol und Propionsdure und/oder Ameisen- 
saure in einem definlerten Mengenbereich eingesetzt 
EP-A 113048 beschreibt ebenfalls ein Verfahren zur 
Herstellung von pulverfOrmigen Polymerisaten auf der 
Basis wasserlOslicher ethylenisch ungesdttigter Mono- 
merer in einem bewegten Pulverbett, wobei als Vorrich- 
tung Kessel, ROhrautoWav oder StrOmungsrohr in 
Betracht kommen. Die Monomeren werden dabei in 
Mischung en mit Wasser oder Wasser/lsopropanol unter 
dessen Aufrechterhattung ins Pulverbett gegeben. Die 
Polymerlsationsw^rme wird durch Abdestillieren der 
LOsungsmittel abgefOhrt. 40 - 95 % der Sauregruppen 
der Monomeren sind dabei neutralisiert und die Poly- 
merisation tauft in Gegenwart von Thiocarbonsdure urid 
weiteren Stoffen als Regler ab. 

Die Verfahren gemaB DE-A 3519013, DE-A 
3842185 und EP-A 113048 betrefffen keine wasser- 
quellbaren Polymerisate und haben somit keine Rele- 
vanz bezuglich vorliegender Erfindung. 

Das Verfahren gemaS EP-B 223 083 hat den Nac^- 
teil, daB der Prozess Qber die Gelphase abiauft und 
hohere Feststoffanteiie bei der weiteren Gelverart>ei- 
tung zu Schwierigkeiten durch zu hohe Energieauf- 
nahme des Apparates und zu einer Verminderung der 
ProduMeigenschaften fOhren. Ferner mOssen die Gel- 
partikel getrocknet, gemahlen und gesiebt werden. Das 
unerwflnschte Feinkorn muB recydiert oder verworfen 
werden. was aus Okonomischer und Okologischer Sicht 
unerwunscht ist 

Die DE-A 3842184 umfaBt auch die Herstellung 
vernetzter. Acrylsaure enthaltender Polymerisate. Aller- 
dings wird hier kein Wirbelschichtpolymerisatlons- 
verfahren beschrieben, sondern ein Ver^ren der 
Festbettpotymerisation, d. h. die ReaktionslOsung wird 
auf ein mechanisch bewegtes bzw. gerOhrtes Festbett 
aus polymerisierten Partikeln gesprOht. Dabei muB ein 
inertes Verdunnungsmittel zugegeben werden, durch 
dessen Verdampfung die Polymerisationswarme abge- 
fuhrt werden kann. Je nach Verdampfungstemperatur 
des inerten LOsungsmittets stent sich eine Temperatur 
des Festbettes ein, d. h. daB die Polymerisationstenrpe- 
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ratur auf Werte steigt. die fOr das Erzieten bestimmter 
Produkteigenschaften prohibitiv ist 
Als Vorrichtungen fOr dieses Verfahren werden Kessel. 
RQhrautoklaven Kombinationen von RQhrkessel und 
StrOmungsrohr Oder ROhrkesselkaskaden genanrrt, 5 
also Vorrichtungen, die ein mechanisch bewegtes Pul- 
verbett erzeugen. Im Gegensatz dazu wird in einer Wir- 
beischicht die Wdrme vom im Flutdisienjngsgas 
dispergierten, polymerisierten Partikel an das Gas 
leicht und entsprechend der Temperatur und Menge 10 
des zugefOhrten Ruidisierungsgases abgefOhrt. Dabei 
kann Ober die Eingangsparameter die Bettemperatur in 
dem fur die Polymerisation und der sich daraus erge- 
benden Eigenschaften vorteilhafteren Bereich gehalten 
werden. DarOber hinaus wird durch die Dispergierung is 
der Partikel deren Verkleben untereinander wait besser 
begegnet als Im dicht mit Partikeln gepackten Pulver- 
bett. 

Aufgabe vorliegender Erfindung ist es, ein Verfah- 
ren zur Herstellung hydrophiler, hochquellfShiger 20 
Hydrogele bereitzustellen, das die oben genannten 
Nachteile nicht aufweist und bei dem mOglichst kein 
Staub und keine Feinanteile anfallen. 

Die vorliegende Erfindung betrifft deshalb ein Ver- 
fahren zur Herstellung hydrophiler, hochquelltahiger 2S 
Hydrogele durch Polymerisation hydrophiler (Co)mono- 
merer dadurch gekennzeichnet. da3 die Polymerisation 
in einem Wirbelbettapparat ausgefOhrt wird. 

Die vorliegende Erfindung betrifft bevorzugt ein 
Ver^ren zur Herstellung hydrophiler, hochquellfahiger 30 
Hydrogele durch Polymerisation hydrophiler (Co)mono- 
merer in Gegenwart von Wasser, wdBriger Lauge und 
Vernetzer, dadurch gekennzeichnet, daB die Polymeri- 
sation in einem Wirbelbettapparat ausgefOhrt wird, 
wobei 35 

(Co)monomere. Wasser, wdBrige Lauge und Ver- 
netzer durch mit Druckgas beaufschlagte von unten 
nach oben sprOhende MehrstoffdOsen in eine Wir- 
belschicht gespruht werden, 40 
die MehrstoffdOsen in die Wirbelschicht getaucht 
sind, 

die Wirbelschicht durch einen heiBen Inertgas- 
strom erzeugt wird, der durch einen AnstrOmboden 
und darOber befindliches Granulat von unten nach 4s 
oben geleitet wird. 

• durch den heiBen Inertgasstrom die in der Wirbel- 
schicht befirxilichen Teilchen erwarmt werden und 
dadurch die Reaktion der auf diese gesprOhten 
(Co)monomeren und Vernetzer ausgelOst und kon- so 
trolliert wird und 

- die Trocknung dieser Teilchen unter Nutzung der 
Polymerisations- und/oder Neutrallsatlonswarme 
im Wirbelbett stattf Indet. 

55 

Das erfindungsgemSBe Verfahren kann sowohl dis- 
kontinuieriich als auch kontinuierlich betrieben werden. 
GewOnschtenfells kOnnen zur AuslOsung der Poly- 



merisationsreaktion zusdtzlich ein Oder mehrere Poty- 
merisationsinitiatoren eingesetzt werden. 

Die Conrx)nomeren kOnnen unmittelbar vor der 
DOseneinleitung mit der wSssrigen Lauge, insbeson- 
dere Natron- oder Kalilauge In 30 - 50 %iger Konzentra- 
tion, in einem statischen oder dynamischen Mischer, z. 
B. Supraton vorgemischt werden. Es ist aber auch mOg- 
lich, die beiden Kbmponenten getrennt bis zur DOsen- 
spitze zu fOhren, so daB die Neutralisation erst nach der 
DOse erfolgt. 

Falls ein Initiator eingesetzt wird, so kann dieser 
dem Druckgas bei der DOseneinleitung mit einer 
Dosierpumpe, die einen hOheren Druck als den Inert- 
gasdruck erzeugt, eingespeist werden. 

Der Feststoffgehalt in der Reaktionsmischung kann 
zwischen 30 und 90 Gew.% liegen, vorteilhaft zwischen 
50 und 70 Gew.%. Besonders gOnstig sind Feststoffge- 
halte bei wSssrigen Reaktionsmischungen. bei denen 
freiwerdende Neutralisations- und Polymerisations- 
warme den Wdrmebedarf for die fuhlbare Wdrme und 
die Verdampfungsenthalpie des Wassers deckt. Bei- 
spielsweise liegt bei der Polymerisation der Acrylsdure 
dieser Bereich bei 60 - 65 Gew.% Feststoffgehalt. 

Der Grad der Neutralisation hdngt von dem 
gewOnschten AnwendungsprofQ des herzustetlenden 
Granulates ab. Obliche pH-Werte des Granulates liegen 
bei 5.5 - 6,5. 

Das erfindungsgemdBe Verfehren kann bei Tempe- 
raturen im Wirbelbett von 60 bis 120 ^C, vorzugsweise 
zwischen 80 und 105 **C ablaufen. Die Eintrittstempera- 
tur des Wirbelgaees in das Bett wird im wesentiichen 
durch den Feststoffgehalt und die Neutralisations- und 
Polymerisationswarme bestimmt und kann bis zu 30 
unter und bis 80 Ober der VTirbelbettemperatur lie- 
gen. 

Durch das AufsprQhen der ReaktionslOsung auf 
vorhandene Partikel mit definierter Temperatur wird die 
in sehr dOnner Schicht aufgebrachte LOsung sehr 
schnell umgesetzt und es bilden sich Granulate mit 
einem zwiebelfOrmigen Schalenaufbau. 

Der Vorteil bei diesem Vorgehen liegt darin. daB die 
Webrige und sehr zShelastische Gelphase, die bei der 
Verartseitung besonders bei Gelen mit hdherer Fest- 
stoffkonzentration enorme Schwierigkeiten bringt hier- 
bei vermieden wind, da bei der Reaktion auch 
gleichzeitig die Trocknung in der dOnnen Schicht erfolgt. 
Die Reaktion in der Wirbelschicht, d. h. in einer GasstrO- 
mung. in der die Teilchen dispergiert sirxJ, vermeidet es 
auBerdem, daB die Teilchen an den Wdnden festMeben 
kOnnen. Durch die Bildung eines zwiebelf6rmigen 
Schatenauft^aus wSihrend der Reaktion besteht darOber 
hinaus die MOglichkett durch Variation der (Co)mono- 
meren im zeitlichen Wechsel. unterschiedliche Eigen- 
schaften im Granulat zu erzeugen. 

Der Inertgasstrom zur Erzeugung der Wirbelschicht 
wird vor Eintritt in den Apparat auf die erforderliche 
Temperatur erhitzt und mit einer Durchsatzmenge von 
2.000 bis 8.000 m^/m?h, vorzugsweise 5.000 bis 7.000 
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m^/m^h eingesteltt. Der das Wirbelbett verlassende, mit 
Wasserdanrpf beladene Inertgasstrom wird in einem 
Zyklon Oder druckgasabgereinigten Filter von mitgerls- 
senen Feinanteilen befreit. die wiederum ins Wirbelbett 
zuruckfallea 5 

Das erfindungsgemaBe Verfahren Ia3t sich bei 
Monokomponentgranulaten besonders gut in kontinu- 
ierlicher Fahnveise einsetzen. Dabei kOnnen Forderun- 
gen nach definierten Kbrnverteilungen der Granulate in 
einfacher Weise erfOIK werden. Nach dem erfindungs- io 
gema(3en Verfahren ist die kontinuerliche Fahnweise 
bevorzugt dadurch gekennzeichnet. daQ 

a) eine LOsung der Reaktionskonponenten durch 

mit Druckgas beaufschlagte. von unten nach oben is 
spruhende MehrstoffdOsen in eine Wirbelschicht 
gesprOht wird. wobel ein gegebenenfells eingesetz- 
ter Initiator getrennt bis zur DQsenspitze gefOhrt 
und im Zerstdubungskegel mrt der LAsung ver- 
mischt wird. wobei diese Wirbelschicht durch einen 20 
heiBen Inertgasstrom erzeugt wird, der durch einen 
AnstrOmboden und daruber befindliches Granulat 
von unten nach oben geleitet wird. und wobei die 
MehrstoffdOsen in die Wirbelschicht getaucht sind 
und 25 

b) durch die Temperatur des eintretenden Inertgas- 
stromes die Reaktion der auf die Oberfldche der 
Tellchen gesprOhten Reaklionskomponenten im 
Wirbelbett kontrolliert erfolgt und dabei die Trock* 
nung dieser Teilchen unter Nutzung der Potymeri- 30 
sations- und/oder Neutralisationswdrme Im 
Wirbelbett stattfindet und 

c) kontinuierlich ein Granulatstrom aus dem Wirbel- 
bett abgezogen und Ober ein Sieb get Ghrt wird, das 
Uberkorn auf einer MOhle zerkleinert und zusam- ss 
men mit dem auf dem Sieb abgetrennten Unterkorn 

in die Wirbelschicht zuruckgefuhrt wird, wobei die- 
sem zuruckzufuhrenden f^aterial der Arrteil an Gut- 
korn zugegeben wird. der die Menge an in Form der 
wdssrigen Reaktionsmischung dem Wirbelbettap- 40 
parat zugefOhrten Feststoff £tt>er8teigt und 

d) der Feststoff Ober ein mittig Oder auBermrttig am 
Boden angeordnetes Rohr entnommen wird. an 
dessen Ende eine Wirbelschicht durch einen klei- 
nen von unten nach oben Ober ein AnstrOmblech 45 
gefuhrten Inertgasstrom erzeugt wird. so daB im 
Auslaufrohr sich gleiche Verhaitnisse wie in dem 
Wirbelbettapparat einstellen und eine gleichmaBige 
Entnahme Ober eine seitlich des AnstrOmtxxjens 
angebrachte Zellenradschleuse gewdhrleistet wird. so 

Der mit Wasserdampf beladene Inertgasstrom, ver- 
IdBt Ober einen Zyklon oder vorteilhafter Ober ein druck- 
gasabgereinigtes Rlter den Wirbelbettapparat Dieser 
Gasstrom kann rezirkuliert und wieder in die Wirbel- ss 
schicht get Ohrt werden. In diesem Fall wird der gesamte 
Strom Ot>er einen neutral oder alkaltsch betriebenen 
Wascherkondensator mit anschlieBerdem Aerosolab- 



scheider gefuhrt. Aus diesem gereinigten Inertgasstrom 
werden die fOr den Austrag und die Druckgaskompri- 
mierung erfbrderlichen Mengen entnommen urid der 
Rest auf Eintrittstemperatur beheizt in das Wirbelbett 
eingelertet. 

Bei strengen Forderungen an die Kbrnklassen des 
herzustellenden Granulates erfolgt die Siebung mit 
mehreren Decks Im Sieb. die den gewOnschten Korn- 
Massen entsprechende Maschenweiten der Siebk>e- 
spannung aufweisen. Vorteilhaftenweise ist dabei das 
obere Deck f Or die Obergrenze und das untere Deck fOr 
die Untergrenze der Kbrnverteilung bestimmend. Die 
Maschenweite der mittleren Decks wird dann so 
gewdhlt. daB eine mengenabgestimmte Ausschleusung 
von jeder 

Deckfraktion eine spezifizierte Kbrnklasse im Gut- 
korn erzielt. Dabei wird mit Dosierschnecken der jewo- 
lige Gewichtsanteil aus dem die Decks verlassenden 
Granulatstromes entnommen und die EinzelstrOme 
zum Produktstrom zusammengefOhrt. Der abgesiet>te 
OberschuB an Gutkornklassen wird zusammerv und in 
den Wirbelbettapparat zurOcl^efOhrt. 
Das Verhaitnis von rezirkulierter Stoffmenge zu ent- 
nommener Gutkornmenge liegt vorzugsweise zwischen 
1 und 10. 

Die nach dem erfindungsgemSBen Verfeihren herge- 
stemen Granulate haben in der Regel KorngrOBen von 
100 ^m bis 2 mm, vorzugsweise 200 bis 800 pm. 
besonders bevorzugt zwischen 300 und 600 pnri. 

Nach dem erfindungsgemfiBen Verfahren kOnnen 
im diskoninuierlich ablaufenden Betrieb auch Bi- Oder 
Mehrkomponentengranulate hergestellt werden, die 
dadurch gekennzeichnet sind, daB 

a) im Wirbelbett Material, z. B. polymerlsiertes Gra- 
nulat, Naturstoffe, z. B. Stdrkegranulat oder Inert- 
stoffe vorgelegt wird und 

b) unterschiedliche Reaktionsmischungen zeitlich 
hintereinander Oder im zeitlichen Wechsel aufge- 
sprOht und polymerisiert werden 

Nach dem erfindungsgemdBen Verfahren gellngt 
es durch sich an die Polymerisationsreaktbn anschlie- 
Bendes Aufspruhen von Modifizierungsmittein Im Wir- 
belbett die Oberfiacheneigenschaften der hydrophilen 
Hydrogele zu verSndem. beispielsweise zu hydropho- 
bieren oder zu hydrophilieren Oder Permeabllitat, Quell- 
verhalten oder Saugfahigkeit usw. zu verfindern. 

Die ModffizierungsmHtel sind In der Regel in Was- 
ser Oder einem lJ>sungsmittel gelOst oder emulgiert. 
Dabei wird durch die Tennperatur des ins Wirbelbett ein- 
tretenden Inertgasstroms die Temperatur im Wirbelbett 
so gesteuert, daB die fOr AuslOsung und Ablauf der 
Reaktion und/oder Trocknung des Modifizierungsmittel 
notwendigen Temperaturbedingungen eingehalten wer- 
den. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren erforden sowoN 
bei der diskontinuierlichen. als auch bei der kontinuierti- 
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Chen Fahrweise, vor dem EinsprOhen der Reaktionsmi- 
schung ein Qranulat vorzulegen. Die Kbrnverteilung 
dieses Materials wird dem Anwendungsfall entspre- 
chend ausgewahit In der Regel legt man bei Monokonrv 
ponentengranulaten eIn Material vor, dessen 5 
Zusammensetzung dem Produkt gleicht. das hergestellt 
werden soli. 

Fur das erfindungsgemSQe Verfahren besonders 
geeignete Monomere sind beispielsweise Acrylsdure, 
Methaaylsaure, Acrylamidopropansulfonsaure. Vinyip- 10 
hosphonsaure, VinylsuffonsSure, Styrolsulfonsaure, 
Crotonsdure. Maleinsdure. Maleinsdurehalbester, Mal- 
einsaureanhydrid. Maleinsdurehalbamide. Acrylamide. 
Methacrylamide. Vinylpynroltdone, Vinylamide wie N- 
Vinyl-N-methyiacetamid. N-Vinylformamid, N-Vinyica- is 
prolactam. Hydroxyalkylester der Acryl- oder Methacryl- 
saure. Vinylpyridine, N.N-Dimethyl-Diallylammoniunrv 
chlorid, Aminoalkylester sowie Aminoalkylamide der 
Acryl- und Methacrylsdure. 

Bevorzugt erfolgt der Einsatz dieser Monomeren in 20 
Form wdssriger LOsungen. Soweit es sich um Sduren 
handelt kOnnen sle In Form der freien Sduren oder in 
Form der Alkali-, AmnrKsnlum- oder Aminsaize 50>vie 
deren Mischungen eingesetzt werden. Es kOnnen nach 
dem erfindungsgemaOen Verfahren auch Mischungen zs 
der genannten Monomeren eingesetzt werden. Beson- 
ders bevorzugte Monomere sind Acrylsdure und 
Methaaylsdure. 

Weitere ComonomerenkDmponenten, welche bis 
zu 30 Gew.% der Qesamtmonomermenge eingesetzt 30 
werden kOnnen, sind beispielsweise (CvC22)-Ester der 
Acryl-. Methaayl- oder Maleinsaure sowie Polyoxalky- 
lenester dieser Saure, Vinylester wie Vinylacetat oder 
Versaticsaure sowie Polyoxalkylenester dieser Sduren. 
Vinylester wie Vinylacetat oder Versaticsflurevinylester, ss 
Styrol, Vinyltoluol und AaytnitriL 

Als Vernetzer sirxi nach dem erfindungsgemaOen 
Verfehren Verbindungen einsetzbar, welche mehr als 
eine olefinisch ungesdttigte Gruppe im MolekQI enthal- 
ten, z, B. Acryl- und Methacrylsaureester mehrwertige 40 
Alkohole. wie z. B. Trimethylolpropantriacrylat Butan- 
dioldimethacrylat Oder Allyiather mehrwertiger Alko- 
hole. z. B. Neopentylglykoldiallyiather. Tetraallytoxd- 
than, Allylamtne wie Triallylamin oder Tetraallylammoni- 
umchlorid. sowie Divinylbenzol, Divinylsulfon. Adipin- 4S 
sduredivinylester und N-Methylenbisacrylamid. 

Als Polymerisationsirutiatoren nach dem erfin- 
dungsgemaQen Verfahren k6nnen gegebenenfalls die 
Oblichen Per^erbirxlungen. wie Dibenzoylperoxyd. tert 
Butythydroperoxid. Cumolhydroperoxid. Kalium-, so 
Natrium- und Ammoniumperoxodisutfat sowie Azoin- 
itiatoren wie Azoisobutyronitrll eingesetzt werden. Vor- 
zugsweise werden Redoxsysteme. wie Z. B. 
Wasserstoffperoxid-Ascorbinsdure, Peroxodisulfat-Na- 
pyrosulfft Aldehycfeulfoxylate-Peroxyde eingesetzt. ss 

FOr das erfindungsgemaOe Verfahren geeignete 
Modiftzierungskomponenten sind flOssige Stoffe. wie z. 
B. Potyalkylenoxide. insbesondere Polyethylenglykole, 



Polypropylenglykole. Polyglykole mit einem Molekular- 
gewicht bis ca. 600. Paraffine, Polyamine. wie z. B. 
Ethylendiamin. Diethylentriamin, Polyethyienimin. Poly- 
glycidytverbindungen. wie z. B. Ethylenglykokiigtycidy- 
lether, PropylenglykoWiglycidylether, Polyethylengly- 
koldiglycidytether, Glyzerinpolyglycidylether, flQssige 
mehnvertige Alkohole. wie z. B. Glyzerin, Pentaerythrit, 
Trimethylolpropan, Neopentylalkohol, Sorbitol, Polyvi- 
nylalkohol. sowie LOsungen von Poly(Meth)-acrylaten, 
Polyamidoaminen, Polyvinylacetat und Copolymeren. 
Besonders bevorzugt sind Diglycidylvertjindungen, 
Polyglycidytverbindungen und Polyamine. beispiels- 
weise Ethylenglykoldiglycidylether, PolyethylenglykoWi- 
glyddylether, Diethylentriamin und Polyethyienimin. 
Modffrzierungskomponenten werden bei dem erfin- 
dungsgema3en Verfahren, soweit sie keine Gruppie- 
rungen im MolekQI eingebaut enthalten, welche mit der 
Oberfiache der Hydrogelpartikel chemisch reagieren, 
adsorptiv an der Oberfiache gebunden. Modif tzierungs- 
konponenten, welche Gruppierungen enthalten, die in 
der Lege sind. mit der Oberfiache der Hydrogelpartikel 
chemisch zu reagieren. kOnnen kovalente. ionische 
Oder Kbmplexbindungen eingehen. wie z. B. Polyglyci- 
dytverbindungen, Polyanionen, Polykationsn oder 
mehnvertige Metallkationen. 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung hydrophiler, hochquellfd- 
higer Hydrogele durch Polymerisation hydrophiler 
(Co)monomerer, dadurch gekennzeichnet. daB die 
Polymerisation in einem Wirbelbettapparat ausge- 
fOhrtwird. 

2. Verfahren zur Herstellung hydrophiler. hochquellfd- 
higer Hydrogele durch Polymerisation hydrophiler 
(Co)monomerer in Gegenwart von Wasser wflBri- 
ger Lauge und Vernetzer. dadurch gekennzeichnet, 
da 6 die Polymerisation in einem Wirbelbettapparat 
ausgefOhrt wird, wobei 

- (Co)monomere. Wasser, waBrige Lauge und 
Vernetzer durch mit Druckgas beaufschlagte 
von unten nach oben sprOherxle MehrstoffdO- 
sen in eine Wirbelschicht gespruht werden, 
die MehrstoffdQsen in die Wirbelschicht 
getaucht sind, 

die Wirbelschicht durch einen heiBen Inertgas- 
Strom erzeugt wird, der durch einen AnstrOm- 
t)oden und daruber befindliches Granulat von 
unten nach oben geleitet wird. 
durch den heiBen Inertgasstrom die In der Wir- 
belschicht befindlichen Teilchen enA/drmt wer- 
den und dadurch die Reaktion der auf diese 
gespruhten (Co)monomeren und Vernetzer 
ausgelOst und kontrolliert wird ujyA 
die Trocknung dieser Teilchen unter Nutzung 
der Polymerisations- und/oder Neutralisations- 
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wdrme im Wirbelbett stattfindet. 

3. Verfahren gemSB Anspruch 1 und/oder 2. dadurch 
gekennzeichnet. da8 zur Ausldsung der Polymeri- 
sationsreaktion ein oder mehrere Polymerisations- s 
Initiatoren eingesetzt warden. 

4. Verfahren gemaS einem oder mehreren der 
AnsprQche 1 bis 3. dadurch gekennzeichnet. da8 
der Feststoffgehaft der Reaktionsmischung zwi- lo 
schen 30 und 90 Gew.% liegt. 

5. Verfahren gerndB einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet. daS 
der Inertgasstrom zur Erzeugung der Wirbelschicht is 
vor Eintritl in den Apparat auf die erforderliche Tem- 
peratur erhrtzt und mit elner Durchsatz-menge von 
2.000 bis 8.000 m^/m^h eingestelit wird. 

6. Verfahren gemfiB einem Oder mehreren der 20 
AnsprQche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet. daB 
kontinuierlich gefahren wird, wobei 

a) eine LOsung der Reaktionskomponenten 
durch mit Druckgas beaufschlagte, von unten 2S 
nach oben spruhende Mehrstoffdusen in eine 
Wirbelschicht gesprOht wird. wobei ein gege- 
benenlalls eingesetzter Initiator getrennt bis 

zur Dusenspitze gefOhrt und Im Zerstaubungs- 
kegel mrt der LOsung vermischt wird. wobei 30 
diese Wirbelschicht durch einen heiBen Inert- 
gasstrom erzeugt wird. der durch einen 
. AnstrOmboden urKJ darOber befindliches Gra- 
nulat von unten nach oben geleitet wird, und 
wobei die MehrstoffdOsen in die Wirbelschicht 3S 
getaucht sind und 

b) durch die Temperatur des eintretenden 
Inertgasstromes die Reaktion der auf die Ober- 
fiache der Teilchen gesprOhten Reaktionskom- 
ponenten Im Wirbelbett kontrolliert erfolgt und 40 
dabei die Trocknung dieser Teilchen unter Nut- 
zung der Polymerisations- und/oder Neutralisa- 
tionswarme im Wirbelbett stattfindet und 

c) kontinuierlich ein Qranutatstrom aus dem 
Wirbelbett abgezogen und Qber ein Sieb as 
gefOhrt wird. das Oberkorn auf einer Muhle zer- 
kleinert und zusammen mit dem auf dem Sieb 
abgetrennten Unterkorn in die Wiriaelschicht 
zurOckgef Ohrt wind, wobei diesem zurOckzufOh- 
renden Material der Anteil an Gutkorn zugege- so 
ben wird, der die Menge an in Form der 
wassrigen Reaktionsmischung dem Wirk>el- 
bettapparat zugefOhrten Feststoff Obersteigt 
und 

d) der Feststoff uber ein mrttig oder auBermittig ss 
am Boden angeordnetes Rohr entnommen 
wird. an dessen Ende eine Wirbelschicht durch 
einen Melnen von unten nach oben Qber ein 



AnstrOmblech gefOhrten Inertgasstrom erzeugt 
wird, so daB im Auslaufrohr sich gleiche Ver- 
haltnisse wie in dem Wirbelbettapparat einstel- 
I en und eine gleichmdBige Entnahme Qber eine 
seitlich des AnstrOmbodens angebrachte Zel- 
lenradschleuse gewahrfeistet wird. 

7. Verfahren gemaB einem Oder mehreren der 
AnsprQche 1 bis 6. dadurch gekennzeichnet. daB 
die hergestellten Granulate KomgrOBen von 100 
\iix\ bis 2 mm aufweisen. 

8. Verfahren gemaB einem oder mehreren der 
AnsprOche 1 bis 7. dadurch gekennzeichnet. daB 
durch sich an die Polymerisationsreaktion anschlie- 
Bendes Aufspruhen von Modifizierungsmitteln im 
Wirbelbett die Oberfldcheneigenschaften der 
fiydrophilen Hydrogete verandert werden. 

9. Verfahren gemaB einem oder mehreren der 
AnsprQche 1 bis 8. dadurch gekennzeichnet. daB 
als (Co)monomere Acrylsdure. Methacrylsaure. 
Acrylamidopropansulfonsdure. Vinylphosphon- 
saure, Vinylsulfonsaure, Styrolsulfonsaure. Crolon- 
saure, Maleinsaure. Maleinsdurehalbester, Malein? 
sdureanhydrid, Maleinsaurehalbamide, Acryl- 
amide. Methacrylamide. Vinylpyrrolidone. Vinyl- 
amide wie N-Vinyl-N-methylacetamid. N-Vinytfor- 
mamld, N-Vinylcaprolactam. HydroxyalkyI ester der 
Acryl- Oder Methacrytsdure. Vinylpyridine, N.N- 
Dimethyl-Diallylammoniumchlorid, Aminoalkyle- 
ster Oder Aminoalkylamide der Acryl- und 
Methacrylsaure eingesetzt werden. 

ia Verbhren gemaB einem oder mehreren der 
AnsprQche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB 
als Modrfizierungsmittel flQssige Stoffe, wie z. B. 
Polyalkylenoxide. insbesondere Polyethyfenglykole. 
Polypropylenglykole. Polyglykole mit einem Mde- 
kuiargewicht bis ca. 600. Paraffins. Polyamine. wie 
z. B. Ethylendiamin. Diethylentriamin, Polyethyleni- 
min. Polyglyctdylverbindungen. wie z. B. Ethylen- 
glykoldiglyddylether, 

Propylenglykoldiglyddylether, Polyethylenglykoldi- 
glycidylether. Glyzerinpolyglycidylether, flussige 
mehrwertige Alkohole. wie z. B. Glyzerin. Pentaery- 
thrit. Trimethylolpropan, Neopentylalkohol, Sorbitol, 
Polyvinylalkohol, sowie LOsungen von Poly(Meth)- 
acrylaten. Polyamidoaminen. Polyvinylacetat oder 
Copolymeren eingesetzt werden. 
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